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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　SYNOPSIS
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　o
　　There　have　been　many　literatures　concerning　secondary　recrystallization　of　aluminium．
The　author　came　to　the　conclusion　that　this　problem　must　be　looked　upon　from　a　new
point　of　view，　hence　this　study　has　been　carried　out．99．88％pure　aluminium　has　been
found　to　develop　the　coarsening　on　both　sides，　the　highly　and　the　lowly　cold－worked
sides．
　　　　　　　　1　緒　　　　言
　従来結晶粒の粗大化（Coarsening）或ひは二次再結
晶を扱った報告1）2）：1）4）は多いけれども，この粗大化の
現象を応用して粗大な結晶粒を得て之を利用しようと
する目的からはAlの場合に今迄の報告では倫不充分
の様である。
　P．A．　Beckl）は純銅についての研究から粗大化を2
種類に分類している。即ち比較的低加工（普通単結晶
を製作する際の2％前後の引張り加工ではない）を受
けた後に高溢度に加熱されると結晶粒が粗大化する現
象一阻害していた第2相による障害が除去されて粗大
化が起るとしている一と，高加工を受けた後に比較的
高温度に加熱されるとある潜伏期問の後に急激に粗大
化する現象一繊維組織に依存する粗大化としている一
との2種類としている。
　Alに於ても当然上にのべた粗大化の両方の現象が
予想されるのであり粗大な粒を得て之を利川しようと
する立場からは如何なる場含にどちらの現象を応用す
可きかを知る必要がある。従つて本研究には二つの目
的がある。即ち低加工度側に発生する粗大粒は如何な
る純度のAlの場含に顕著に見られるかを加熱温度及
加熱時間を変化させて調査しようとするものである。
又繊維組織に依存して高加工度側に発生する粗大化の
現象に及ぼす試料の製造方法，加熱温度及枷熱時間の
影響をも調査しようとするものである。
　　　　　　　皿　実験試料
a）99．88％のAlの地金（不純物は分析の結果Fe
0．086％，SiO．034％）を再溶解して約1・5kg（約27m
m厚）の鋳塊を製造する。之を表面旋削後，下にのべ
る方法で試料を製作する。
23mm厚→360°C　x　20hrs→熱問圧延（途申360℃x2hrs
の中間加熱を含む）→8mm厚→360℃x2hrs水冷→冷
間圧延（50％）→4mm厚→360℃x3hrs水冷
之を試料Aと名付ける。
　b）99・998％のAlの地金（住友化学製）より約26
mm厚の板をきり出して之を表面旋削後，下にのべる
方法で試料を製作する。
24mm厚→冷間圧延→8mm厚→360°C×3hrs水冷
→冷間圧延（50％）→4mm厚→360℃x3hrs水冷
之を試料Bと名付ける。
　c）上にのべたと同じ99・998％のAlの地金より約
26mm厚の板をきり出して之を表面旋削後，中間焼鈍
なしに冷間圧延で直接4mm厚の板を製作する。その
方法は下にのべる如くである。
24mm厚→冷間圧延（83％）→4mm→360℃x3hrs水冷
之を試糾Cと名付ける。
　d）やはり99．998％のAlの地金より約26mm厚の板
をぎり出して表面旋削する。之をその儘中間焼鈍なし
に而も4mmでとめる事なく直接所要の冷間圧延度を
与へる。その方法は下にのべる如くである。
24mm→85％，90％，95％，98％の冷間圧延
之を試料Dと名付ける。
・）やはり99．998％のA1の地金より約26mm厚の板
をきり出して之を表面旋削後，b）と同じ方法で試料を
製作するが4mm厚の板のノ1燃方法が異り600℃x2hrs
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水冷である。その方法は一ドにのべる如くである。
24mm厚→冷間圧延一・8mm厚・→360°Cx3hrs水冷→冷
問圧延（50％）→4mm厚→600°C　x2hrs水冷
之を試料Eと名付ける。’
　f）次にスイス製の99・99％（分析せず）のAl地金
を使用し，之より26mm厚の板をきり出して表面旋削
後，下にのべる様にb）と全く同じ方法で試料を製作
する。
24mm厚→冷問圧延→8mm→360℃x3hrs水冷→冷問
圧延（50％）→4mm厚→360℃×3hrs水冷
之を試料Fと名付ける。　　　　　　　　．
　9）　やはりスイス製の99・99％のAl地金より26mm
厚の板をきり出して表面旋削する。之をその儘中間焼
鈍なしに，下にのべる様にd）と全く同じ方法で試料
を製作する。
24mm厚→85％，90％，95％，98％の冷間圧延
之を試料Gと名付ける。
　　　　　　　　田　実験方法
　試料A及Bには20％～90％の冷問圧延，試料C，E
及びFには70％～90％の冷間圧延を与へる。試料D及
びGは既に直接所要冷間圧延が与へてある。以上の苔
種の冷問圧延板を種々の温度に種々の時間加熱後HCI
：HNO3：H，・O・・9：3：4の配合の液で腐食後マクロ的
な観察を行ひ微細な地に一っでも粗大粒が発生してい
る場合には粗大化が起つている事とした。
　　　　　　　　Iv実験結果
1）低加工度側（20％～40％）側の粗大粒の発生
　i）　99・88％の」揚合（即ち試料Aの．陽合）
　　ia）550°Cに2時間加熱した場合
　　　　結晶粒はどの加工度の場合も微細化してい
るのみである。
　　ib）　600℃に2時間加熱した場合
　　　　結晶粒はどの場合も微細化しているのみで
ある。Photo・1は代表としての30％の板が2時間加熱
されて微細化している様子を示している。
　　ic）　630℃に2時間加熱した場合
　　　　20％～40％の加工度の板の各々の一部に粗
大粒が発生する。Photo・2は代表としての30％の板の
一部に粗大粒の発生した様子を示している。
50％の板ではPhoto・　3に示される様に結晶粒の大いさ
が平均して大きくなつていて特にPhoto・2に見られる
様な嗣囲よりは特に粗大な粒は見られない。
　　id）　600℃に20時間加熱した・場合
　　　　粗大化の開始を求めるのではなく非常に粗
大な粒を得るのが目的であるので2時間で粗大化の見
られなかつた600℃に長時間加熱したら如何との予想
の下に20時間加熱した。その結果はPhoto．4～Photo．　6
に見られる如くである。20％に於てはPhoto・4に示す
如くに中に若干の微細粒を含んでいるけれども殆んど
単結晶化している。
　ii）99・998％の場合（即ち試料Bの場合）
　　iia）450℃，500°C，550℃，600qCに各2時間加
　　　熱した場合
　　　どの場合も一様に平均して大きくなつているの
みで粗大な粒は見出されない。
　　iib）600°Cに20時間加熱した場合
　　　やはり一様に大きくなつているのみで粗大な粒
は見出されない。Photo・16～Photo．18に示す如くで
ある。
2）高加工度（50％～90％）側の粗大粒の発生
　i）試料Aの場合
　　ia）各加工度の板にっいて種々の温度に種々の
時間加熱したのであるが代表として加工度90％の板に
就ての結果を示したのがTable．1である。
　粗大粒が見られず結晶粒の微細化している儘の点を
x印で，1つでも粗』だ粒の発生しているのが見られる
点を○印で現はしてある。
Table．1　Coarsening　Phenomenon　of
　　　　　the　Sample　A
　　lme　hr　　　　　　O．5Temp°C
1 2　　　15　　20
500℃
525
550
575
600
630
?
8
?
XOi
??
× ??
　　ib）600℃に2時間tJPI．した場含に各種の塀工度
に就てみると70％～90％ではどの加工度でも微細粒の
地に一部粗大な結晶粒が発生している。Photo』4は85
％の板の微細粒の地に粗大な浩晶粒が一部発生してい
る様子を示す。この場合60％ではこの温度では粗大粒
を示さない。即ち70％以上で粗大粒が発生する事が分
る。
　　ic）630℃に2時間加熱した場含にはどの加工度
の板でも殆んど粗大化した粒で占められ微細な粒の地
は殆んど見られない。Photo・15は85％の板のその様子
を示している。
　　id）　この試料で温度，時間を一定にした場合の加
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工度の変化を見る為に600℃に20時間加熱した場合の
結果はPhoto・7～Photo・13に示す如くである。
　ii）　試料Bの」易合
　　iia）　各加工度の板にっいて種々の温度に種々の
時間加熱したのであるが代表として加工度90％の板に
就ての結果を示したのがTable・2である。
　　Table，2　Coarsening　Phenomenon　of
　　　　　　　the　sample　B
Temp°C
　400°C
　425
　450
　475
　500
　525
　550
　575
　600
　630
X ?????○ ×　×　○
×
○
　　iib）450°Cに15時間加熱した場合の90％の板の一
部粗大粒の発生した様子をPhoto・24は示しているQ
　　iic）630℃に2時間枷熱した場合には70％～90％
は殆んど総て粗大化した粒でしめられる。Photo・25は
80％の板のその様子を示している。
　　iid）600℃に20時間加熱した場合の加工度の変化
はPhoto．19～Photo．23に示す如くである。
　　iii）試料ρの場合
　　　試料の履歴が粗大化現象に及ぼす影響を調査す
る為に試料Bでは4mm厚の板を製造するのに8mmか
ら50％冷聞圧延したのであるけれどもこの場合には24
mmから申間焼鈍なしに4mm厚まで約83％冷間圧延し
たのである。
　　iiia）各加工度の板にっいて種々の温度に種々の
時間加熱したのであるが代表として加工度90％の板に
就ての結果を示したのがTable。3である。
　　Table．3　Coarsening　Phenomenon　of
　　　　　　　the　Sample　C
　　iiib）加工度90％，加熱【埼…間2時間と一定にして
温度の高低の影響を考へると550℃の場含が粗大化し
た結晶粒の大いさは最大を示し之より温度が高くても
低くても粗大化した結晶粒の大いさは寧ろ小さい。
　　iiic）　この試料は95％まで冷間圧延したのである
が550℃と温度を一定に，加熱時聞を2時聞と一定に
して加工度の影響を考へると，粗大化した粒の大いさ
は加工度85％～90％が最大の大いさを示し95％では寧
ろ小さくなつている。
　　iv）試料Dの場合
　　　之は後で述べる様にスイス製の99．99％Alは鋳
塊より直接冷間圧延したもののみに高加工度側に粗大
粒の発生が見られたのでそれとの比較の為に住友製の
99・99％のA1の鋳塊より切り出した儘直接冷間圧延を
85％～98％与へたのである。
　　iva）各加工度の板にっいて種々の温度に種々の
時間加熱したのであるが代表として加工度90％の板に
就ての結果を示したのがTable．4である。
Table．4　Coarsenlng　Phenomenon　of
　　　　　the　Sample　D
400°C
425
450
500
550
600
○
X
?????
??
　　「B。m畿「0．5 1 1・16　　1 ・5 P20
一一一一一一．@一一｝一一一π　　　　　　　1 一450°C　1一 ト 1　　X 一 一 X
475 X 10
500 ○ ○
525
55° P 10
575　　　　　　1 1
600　　「
@　　　　　1
???
　　ivb）鋳塊のときの相当大きな結晶粒がその儘圧
延された影響と考へられるが板の圧延方向に平行に粗
大粒が発達している部分と又全く粗大粒が見られない
部分とに明瞭に分れているのが観察される。Photo・26
は98％の板のその模様を示している。
　　v）　試料Eの場合
　　　試料の熱処理が粗大化現象に及ぼす影響を調査
する為に試料Bでは4mm厚の板を360℃で焼鈍したの
であるがこれでは4mm厚の板を600°Cに焼鈍した。
　　va）各加工度の板にっいて種々の温度に種々の
時間加熱したのであるが代表として加工度90％の板に
就ての結果を示したのがTable・5である。
　　vb）試料Bに比して低温で粗大1ヒは起るのであ
るが加熱温度或ひは時間を変更しても粗大粒の教が多
く非常に粗大な粒を得るには適当とは考えられない。
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Table，5　Coarsening　Phenomenon　of
　　　　　the　Sample　E
Time　hr@　　O．5 　1P 2 　1P5 20Temp°C　　　　　　I 1
一．4・ぴcl　l X ○
425　　1　x
?
　　1S50　　0 ○ ?
500　　旨
525　　旨 ○
550　1 ○
　　vi）試料Fの場合
　次に純度を変化させてスイス製の99．99％のAlの鋳
塊を使用して試料Bと全く同じ方法で試料を製造し
た。試料Bと全く同様に各加工度の板について種々の
温度に種々の時間加熱したのであるけれども代表とし
ての90％の板に就ての結果を示したのがTable．6であ
る。即ちこの表から分る様にこの方法で試料を饗作し
たのでは全く粗大化を起さない。
Table．6　Coarsening　Phenomenon　of
　　　　　the　Sample　F
Temp°C
　400℃
　450
　500
　550
　600
　640
????
X
　　vii）試料Gの場合
　　　viia）　やはりスイス製の99．99％のAlの鋳塊よ
り切り出しその儘直接冷間圧延したのであって試料D
と全く同じ製造方法である。試料Dと全く同様に各加
工度の板にっいて種々の温度に種々の時間加熱したの
であるけれども代表としての90％の板に就ての結果を
示したのがTable．7である。
Table．7　Coarsening　Phenomenon　of
　　　　　the　Sample　F
。。m二丹さ10・5奄P
??
15u20
　　　　　　1S00DC × 一 ×425 X X
450 × ○
475 ○
500 ○
550　　・
?
○
600 i　　i○
　　viib）鋳塊のときの相当大きな結晶粒がその儘i圧
延された影響と考へられるが板の圧延方向に平行に粗
大粒が発達している部分と又全く粗大粒が見られない
部分とに明瞭に分れているのが観察さ泊る。
　　　　　　　　V　考　　　　察
　1）99・88％のAl（試料A）ではPhoto．4～Photo．6
で分る様に低加工度側で粗大な結晶粒が得られるけれ
ども，住友製の99・998％のA1（試科B）ではPhoto・16
～Photo．18で分る様に低加工度側で平均して大きくな
っている。この大いさを比較すると99・88％の粗大化
した粒の大いさの方が99・998％の平均した大いさより
はるかに大きい。99・88％のAlの場合にはP．　A．　Becki）
のいふ様に阻轡していた第2相の障害が克服されて結
晶粒が粗大化したのであろうと考へられる。
　2）99・88％のA1（試料A）及住友製の99．998％の
A1（試料B）では夫々高加工度側で粗大化した粒が得
られる。99・88％Alではその粗大化の起る最低の温度
は550℃であり99．998％Alでは450℃である。
　3）99・998％のAlに就いてみると試料Bでは50％
冷問圧延で4mm板を，試料Cでは83％冷間圧延で4mm
板を饗造した。その結果は差違は殆んど認められな
い0
　4）99・998％のAlに就いて試料B及Cでは4mm板
の中聞焼鈍を360℃，試料Eでは4mm板の中間焼鈍を
600℃で行つたのであるがB及Cでは粗穴化の起る最
低の温度は450DGでありEでは400°Cである。この様に
中間焼鈍の温度の変化は粗大化の起る温度に若干の影
響を持っけれども中間焼鈍の温度の高い場合には粗大
化した粒の教が多くて非常に粗’大な粒は得難い。
　5）スイス製のAlは途中中問焼鈍した板は粗大化は
起さず，鋳塊から切り出した儘直接冷問圧延を与へた
板が粗大化を起したのであるがその理由は不明であ
る。
　　　　　　　　vr　総　　　　括
　1）99・88％のAlの場含には低加工度側で加工縫を
20％～30％，加熱温度を600°C，時間を20時間にすれば
中に若干の微細粒を含むけれどもほX’単結晶に近いも
のが得られる。叉高加工度側で約85％～90％でも粗大
な粒は得られるけれども低加工度側の方が非常に粗大，
な粒を得るには有利である。中間の50％附近では結晶
粒が平均して大きくなる為に特別粗大な粒は得られな
い0
　2）99・998％のAlの場合には低加工度側では特別粗
大な粒は得られない。高加工度側で加エ度85％～90％
加熱温度5009C時間を20時間にすると可成り粗大な粒
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が得られる。
　以上の事が明らかとなった。
　終りに親しく御指導下さった石田教授に厚く御礼申
し上げます。
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Photo，16～Photo．26　Macrostructure　of　99．998％Al　Sheets．
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